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ABSTRAK 
Kafein adalah senyawa tambahan digunakan dalam minuman, makanan, dan obat-obatan. Kafein 
memiliki dampak negatif pada tubuh manusia sehingga memiliki dosis batas untuk dikonsumsi. Deteksi secara 
amperometri dapat digunakan untuk mengukur kafein menggunakan SPCE. Deteksi kafein secara amperometri 
dapat menggunakan single-pulse (SPA) dan double-pulse (DPA). SPA menerapkan potensial deteksi 1,3 V (0,05 
detik) dan memiliki batas deteksi 22 µM. DPA menerapkan potensial deteksi 1,3 V (0,05 detik) dan potensial 
pembersih 0,35 V (0,1 detik) serta batas deteksi 0,9 µM. DPA digunakan untuk mengukur kafein dalam sampel 
minuman berenergi dan menghasilkan akurasi yang cukup baik. 
Kata kunci: amperometri denyut, kafein, SPCE. 
ABSTRACT 
Caffeine is usually used as an additive in drinks, foods and medicines. Caffeine has a negative effect on 
the human body so ithas a limited dose to consume. Amperometric detection can be used to measure caffeine by 
using SPCE. Determination of caffeine by amperometry can use single-pulse (SPA) and double-pulse (DPA). 
SPA applied detection potential 1,3 V (0,05 s) and has limit of detection 22 µM. DPA applied detection potential 
1,3 V (0,05 s) and cleaning potential 0,35 V (0,1 s) and has limit of detection 0,9 µM. DPA was used to measure 
caffeine in sample of energy drinks and it concludes good accuracy. 
Keywords: pulse amperometry, caffeine, SPCE. 
PENDAHULUAN 
Kafein yang memiliki nama IUPAC 3,7-dihydro-1,3,7-trimethyl-1H-purine-2,6-dione 
[1] digunakan sebagai bahan tambahan dalam minuman, makanan, dan obat-obatan. Kafein 
dapat menyebabkan efek negatif pada tubuh manusiaapabila dosis kafein dalam tubuh lebih 
dari 10 g atau 170 mg per kg berat badan dan batas konsumsi kafein yaitu 38-400 mg per hari 
[2,3]. Oleh karena itu, pengukuran kafein dalam suatu produk perlu dilakukan untuk 
mengecek kadar kafein sebenarnya.Biasanya metode yang digunakan dalam penentuan kafein 
yaitu kromatografi cair kinerja tinggi (KCKT)dan spektrometer UV-Vis [3-5].Metode ini 
efektif namun tidak cepat. 
Kafein dapat dianalisis dengan menggunakan metode elektrokimia, salah satunya 
amperometri menggunakan elektroda karbon screen-printed (SPCE). Kafein adalah senyawa 
yang dapat dioksidasi pada potensial yang sangat positif [1]. SPCE adalah elektroda yang 
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dapat digunakan sekali pakai, dapat digunakan untuk pengukuran volume mikro inert, dan 
berpori yang dapat mempermudah molekul menempel di permukaan [6,7,8]. 
Pada penelitian ini, single-pulse (SPA) dan double-pulse amperometry detection 
(DPA)digunakan untuk menentukan kafein. Teknik yang memiliki kinerja lebih baik 
diterapkan untuk mengukur kadar kafein dalam sampel. SPA menerapkan satu jenis potensial 
(sebagai potensial deteksi) sedangkan DPA menerapkan dua jenis potensial (sebagai potensial 
deteksi dan potensial pembersih). Setelah kafein teroksidasi maka terjadi penutupan 
permukaan elektroda sehingga potensial kedua dibutuhkan untuk membersihkan elektroda 
[1,6]. 
METODE PENELITIAN 
Bahan dan Alat 
Bahan-bahan yang digunakan pada penelitian ini tidak melalui tahap pemurnian dan 
digunakan secara langsung. Bufer asetat sebagai larutan elektrolit pendukung (0,1 mol/L, pH 
4,7) dan kafein yang diperoleh dari Sigma-Aldrich. Larutan dibuat dengan air deionisasi. 
Empat jenis sampel minuman berenergi yang mengandung kafein 50 mg per 100 mL (sampel 
1) dan 50 mg per 150 mL (sampel 2, 3, dan 4) yang dibeli di Bangkok, Thailand.Penelitian ini
menggunakan Autolab Potensiostat/Galvanostat (Metrohm Siam Ltd.) yang terhubung dengan 
komputer. Elektroda yang digunakan adalah elektroda karbon screen-printed (SPCE) BI 1302 
(Quasense.co.Ltd) yang terdiri dari karbon dan Ag/AgCl. 
Prosedur 
Langkah pertama yang dilakukan adalah pengukuran kafein dengan voltametri siklik 
(CV). Arus background diukur dengan CV dengan menggunakan 0,1 M bufer asetat pH 4,7. 
Laju scan yang diterapkan yaitu 0,1 V/s. Kemudian dilakukan pengukuran kafein dengan 
konsentrasi 10 µM, 0.1 mM, 0.5 mM, dan 1 mM. Kisaran potensial deteksi yang diperoleh 
yaitu 0,9; 1,0; 1,1; 1,2; 1,3; 1,4; dan 1,5 V. Potensial deteksi maksimum ditentukan dengan 
Multipulse Amperometry Detection (MPA). Selama penentuan potensial deteksi maksimum, 
potensial pembersih yang diterapkan adalah 0,45 V.  
Langkah berikutnya adalah penentuan potensial pembersih maksimum dengan 
Multipulse Amperometry Detection. Potensial deteksi yang diterapkan yaitu 1,3 V (0,05 detik) 
dengan waktu pembersih 0,1 detik. Potensial pembersihyang diterapkan adalah 0,3; 0,35; 0,4; 
0,45; dan 0,5 V. 
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 Hasil maksimum yang diperoleh diterapkan pada penentuan kafein secara single-pulse 
(SPA) dan double-pulsesmperometry detection (DPA). SPA menggunakan satu jenis potensial 
yaitu potensial deteksi (1,3 V; 0,05 detik) yang diterapkan pada kronoamperometri (KA) > 0,1 
detik. DPA menggunakan dua jenis potensial yaitu potensial deteksi (1,3 V; 0,05 detik) dan 
potensial pembersih (0,35 V; 0,1 detik) dengan teknik MPA. Kedua teknik dilakukan dengan 
menginjeksikan 30 µL (300 µM) kafein ke dalam bufer asetat. 
 
HASIL DAN PEMBAHASAN 
Voltametri Siklik Kafein pada SPCE 
 Gambar 1 menunjukkan voltammogram kafein 10 µM; 0,1 mM; dan 1 mM dalam bufer 
asetat (0,1 M; pH 4,7) dengan laju scan 0,1 V/detik. Puncak oksidasi berada pada kisaran 1,0 
hingga 1,5 V yang meningkat seiring dengan meningkatnya konsentrasi kafein. Data ini 
mengindikasikan bahwa kafein memiliki struktur yang sulit untuk dioksidasi pada potensial 
yang rendah dan rekasi yang berlangsung merupakan reaksi tidak bolak-balik (irreversible) 
yang ditunjukkan dengan tidak adanya puncak katoda. 
 
Gambar 1. Voltammogram siklik menggunakan SPCE pada bufer asetat 0,1 M pH 4,7 (▬) at 
a scan rate 0f 0.1 V/s, 10 µM (▬), 0.1 mM (▬), and 1 mM kafein (▬). 
Pada Gambar 1, puncak arus oksidasi 10 µM dan 0,1 mM berada pada potensial 1,3 V 
tetapi puncak arus 1 mM berada pada potensial 1,45 V. Potensial puncak yang berbeda 
dipengaruhi oleh potensial formal elektroda (Eᵒ´) [9]: 
𝐸𝐸𝑝𝑝  = 𝐸𝐸ᵒ´ − 𝑅𝑅𝑅𝑅𝛼𝛼𝛼𝛼 �0,780 + ln�𝐷𝐷𝑂𝑂12𝑘𝑘ᵒ� + ln �𝛼𝛼𝛼𝛼𝛼𝛼𝑅𝑅𝑅𝑅 �12� 
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yang mana Eᵒ´ bergantung pada koefisien aktivitas (γ): 
𝐸𝐸ᵒ´ = 𝐸𝐸ᵒ + 𝑅𝑅𝑅𝑅
𝑛𝑛𝛼𝛼
ln 𝛾𝛾𝑜𝑜
𝛾𝛾𝑅𝑅
 
Optimasi Potensial Deteksi 
 Berdasarkan Gambar 1, kisaran potensial kerja kafein adalah 0,9-1,5 V. Optimasi 
potensial deteksi dilakukan dengan multipulse amperometry detection (MPA). Pengukuran 
kafein dilkakukan dengan menginjeksikan 30 μL (1 mM kafein) ke dalam 1000 µL bufer 
asetat. Gambar 2a menunjukkan potensial deteksi optimum kafein. Potensial deteksi optimum 
yang diperoleh yaitu 1,3 V yang ditunjukkan dengan arus yang tinggi dan error bar yang 
kecil (Gambar 2a). 
Optimasi Potensial Pembersih 
 Setelah potensial deteksi 1,3 V pada 0,05 detik diterapkan pada SPCE, kafein 
dioksidasi dan hasil oksidasi kafein menjadi kontaminan di permukaan elektroda. Untuk 
menghindari kontaminasi di permukaan elektroda kerja, denyut (potensial) kedua diterapkan 
0,3; 0,35; 0,4; 0,45; dan 0,5 V pada 0,1 detik. Hasil penelitian menunjukkan bahwa potensial 
yang dapat meregenerasi permukaan elektroda kerja adalah 0,35 V. Penerapan potensial ini 
akan mengoksidasi lanjut kontaminan di permukaan elektroda menjadi metil urea, asam 
parabanik tersubstitusi metil, dan karbon dioksida [10,11]. 
a.  b. 
 
 
 
 
 
 
Gambar 2. Multipulse amperometry detection(a) dengan potensial pembersih 0,45 V ; waktu 
deteksi 0,05 detik; waktu pembersih 0,1 detik; (b) pada potensial deteksi 1,3 V (0,05 detik); 
waktu pembersih 0,1 detik; potensial pembersih 0,3; 0,35; 0,4; 0,45; dan 0,5 V. 
 
Karakteristik Elektroanalitik 
 Sensitivitas teknik SPA dan DPA dapat dilihat dari slope yang diperoleh oleh kedua 
teknik ini. DPA (0.019 µA/µM) memiliki sensitivitas yang lebih baik dibandingkan dengan 
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SPA (0.017 µA/µM). Kisaran konsentrasi yang untuk kedua teknik ini yaitu 8,74-69,23 µM. 
DPA memiliki linieritas yang lebih baik yaitu 0,999 dibandingkan SPA (0,987). Dari 
penelitian ini, DPA memiliki batas deteksi 0,9 μM sedangkan SPA 22 μM.  
 
Gambar 3. Sensitivitas kafein terdeteksi oleh SPCE menggunakan teknik single-pulse dan 
double-pulse amperometric detection. Error bars menunjukkan ± S.D. sampel (n=3). 
  Pada penelitian ini teknik DPA diaplikasikan untuk mengecek kesesuaian kadar kafein 
dengan kadar yang tertera pada label dalam sampel minuman berenergi. Sampel diencerkan 
10 kali, 15 kali, 20 kali, 25 kali, dan 30 kali dengan bufer asetat (Gambar 4). 
a. c. 
 
 
 
 
 
 
b. d. 
 
 
 
 
 
 
Gambar 4. Grafik hubungan konsentrasi kafein  berdasarkan label dengan konsentrasi kafein 
terdeteksi pada sampel 1 (a), 2 (b), 3 (c), dan 4(d) dengan kadar kafein 50 mg per 100 mL 
pada sampel 1 dan 50 mg per 150 mL pada sampel 2, 3, dan 4. 
 Konsentrasi hasil analisis lebih tinggi dibandingkan pengenceran teoritis yang 
disebabkan oleh gangguan senyawa lain, seperti glukosa yang juga dapat teroksidai. Untuk 
memperoleh konsentrasi kafein sebenarnya di dalam sampel, maka dilakukan perhitungan 
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dengan memanfaatkan persamaan yang diperoleh dari grafik. Konsentrasi kafein terdeteksi 
sebagai y sehingga akan diperoleh harga x sebagai konsentrasi kafein sebenarnyasehingga 
diperoleh akurasi seperti pada Tabel 1. 
Tabel 1. Pengukuran kafein dalam sampel pada pengenceran 10-kali, 15-kali, 20-kali, 25-kali, 
dan 30-kali dengan 0,1 M buffer asetat pH 4.7. 
Konsentrasi hasil 
pengenceran teoritis 
(μM) 
Akurasi (%) 
Sampel Sampel 
1 2 3 4 1 2 3 4 
15 10 10 10 100,35 100,27 95,13 46,30 
10 6 6 6 115,41 137,60 114,54 98,99 
7 5 5 5 90,38 97,90 166,81 103,63 
6 4 4 4 94,06 83,38 102,87 97,17 
5 3 3 3 102,61 102,38 82,67 133,42 
 
KESIMPULAN 
 Teknik DPA lebih sensitif dibandingkan SPA dengan batas deteksi DPA yaitu 0,9 μM 
(S/N=3). Kafein dalam minuman berenergi dapat diukur dengan teknik DPA pada SPCE 
dengan potensial deteksi 1,3 V (0,05 detik) dan potensial pembersih 0,35 V (0,1 detik) 
walaupun memiliki beberapa kesalahan dalam akurasi. Oleh karena itu, disarankan agar 
menggunakan kolom ekstraksi dan injeksi alir untuk mendeteksi kafein dan menghilangkan 
senyawa pengganggu yang dapat terakumulasi di permukaan elektroda saat pengkuran 
berlangsung. 
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